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により発生され，デカトロン回路 (2)で1/10に逓減の後，ブ 4りγプ・フロップ回路 (3)




































































文献によると， lN塩酸中では CuZ+→Cu+が +0.4Vvs. S.C. E. (対飽和甘禾電極)，













成分含有量 Cu:10 ppm. Pb: 1 ppm. Cd: 2 ppm. Zn: 80 ppm 
(a) RS: 0.08 AS: 1/20 SW: 10 Gate: 1-4 TC: 3.5 
(b) RS: 0.08 AS: 1/2 SW: 10 Gate:ι-8 TC: 3.0 
〈加電圧)
1 N-HCl中における Cu.Pb. Cd. Znの還元波
，..・・ .ò...n...rl.~.、"・
実験条件の略称は次の通りである.
RS: Recorder Sen.itivity (μA/mm) 
SW: SQuare Wave Voltage (mV) 
-19記ー
AS: Aamplifl町Senaitivity








-0.22V vs. S. C. E. 
ー0.43Vvs. S. C. E. 
Cdz+→cd -0.642V vs. S.C.E. 
ZnZ+→Zn 1ー.022 V vs. S. C. E. 
〈但し.Znの場合はlN塩化カリウム中における場合である.)
Fig.4に筆者らの実験による lN塩酸中の各成分の還元被を示した. これによると矩形
波ポーラログラフでは Cu:ー0.227V.Pb:ー0.43V.Cd: -O.646V. Zn:ー1.025V

















百~ (&)浪厚な湯合 rz繍 ノ
.〆
〆
伊4/./ ./ / 
.ノ
20ト .〆 叫/
b 2 4 6 S ppll¥ 0.2 0.4 0.6 0.8 ppn、
(a) RS: 0.08 AS: 1/20 SW: 30 Gate: 2-4 TC: 4.0 
Fig.5. Cuの検量線
(b) RS: 0.08 AS: 1/2 SW: 10 Gate: 4-8 TC: 3.5 
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Fig.6. Pbの検tE線 (a) RS: O.ω AS: 1/20 SW: 30 Gate: 2-4 TC: 4.0 (b) RS: O.ω AS: 1/2 SW: 10 Gate: 4-8 TC: 3.5 
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Fig.8. Znの検量線
(8) RS: 0.08 AS: 1/20 SW: 30 Gate: 2-4 TC: 4.0 







ない場合， (ii)水素ガスにより 5分間(150泡/分〉酸素除去を行った場合， Cii)更に5
分間つづけた場合， の各成分の波高および波形を比較した.この結果， Cu， Znは高濃度
であるために何の変化も見られなかったが，感度を高くした低濃度の Pbの渡では5分間
の酸素除去により， 波の基底部を水平にすることができた(Fig.9. a， b). これは祖~定誤
差を少くするうえに効果がある. また， Cdに関しては変化は見られない.更に5分間除





(n) (b) (c) 
Pb Pb Pb 
支持電解質 1N-HCl Pb: 1 ppm， Cd: 2 ppm 






片倉らによると産地別に差は考えられるが， K: 800 ppm， Mg: 136 ppm， Ca: 57 ppm， 









RS: 0.04， AS: 1/20， SW: 20， Gate: 2ー 7，TC: 4.3，水銀滴下間隔:4.2秒，電
解液温度:25:t0.50Cの条件で Cu:12.0ppm， 8.0ppm， 6.0ppmの各漫度の電解液で
波高を測定し，平均値および各測定値の差から誤差を百分率で求めた.(Table 1.) 
Table 1.測定波高の再現性と誤差範囲
(1) Cu: 12.0 ppm ( 2 ) Cu: 8. 0 ppm 
実験 波高 (h) h-h 誤差(%) 実験 波高 (h) h-h 誤差(%)
ロ1ロ1 ロ1m ロ1m ロ1m
1 99.5 +1.2 1.2 1 50.5 -0.9 1.7 
2 98.0 -0.3 0.3 2 51. 0 一0.4 0.8 
3 101.0 +2.7 2.7 3 51. 3 一0.1 0.2 
4 95.5 -1.8 1.8 4 52.6 +1.2 2.3 
5 95.0 -3.3 3.4 5 51.8 +0.4 0.8 
6 96.5 -1.8 1.8 平均 h =51. 8 
7 97.5 一0.8 0.8 
8 100.0 +1.7 1.7 (3) Cu: 6.0ppm 
9 101. 0 +2.7 2.7 
平均 h圃 98.3 l実験 波高 (h) h-h 誤差(%)
mロ1 ロ1ロ1
1 30.5 -2.3 7.0 
この結果， 波高が低い程， 誤差範囲は 2 36.5 +0.8 2.5 
大きくなるから，できるだけ高い波高で 3 32.1 一O.7 2.1 
定量するよう感度などの調節が望ましい. 4 34.0 -1.2 3.1 
また， 有効数字2桁で‘計算可能なのは波 5 33.8 +1.0 3.0 























実験 灰化時間 Cu (ppm) Pb (ppm) Cd (ppm) Zn (ppm) 
1 20hr. 0.73 0.11 7.0 
2 0.80 0.08 9.0 
3 0.65 0.14 8.2 
4 0.43 0.16 9.5 
一5 22 0.95 0.11 9.8 
6 0.80 0.08 8.8 
7 0.88 0.14 9.5 
8 0.75 0.07 7.2 
9 24 0.80 0.16 7.5 
10 0.75 0.17 8.9 
11 0.96 0.16 9.1 
12 26 0.95 0.18 11.5 
13 0.91 0.11 10.3 
14 0.90 0.09 10.9 













実験 溶解時間 Cu (ppm) Pb (ppm) Cd (ppm) Zn (ppm) 
1 15 min. 0.82 0.11 8.9 
2 0.94 O.伺 9.6 
3 60 1.1 0.15 10.2 
4 0.98 0.17 9.8 
5 120 1.1 0.16 11.4 
6 1.2 0.13 9.6 
7 180 1.2 0.18 10.4 
8 1.3 0.17 9.9 
9 360 1.0 0.14 10.1 








③ 完全灰化，直懐湾解法における各成分定量値の比鮫 (その1) 
試料(里庄 (36)A) 20gを4500Cで26時間灰化して得られる黒色の灰に約2mlの濃
硝酸を添加のうえ，砂皿上で乾固し，再び電気炉に入れ350-4000C ， 30分加熱処理し、
































Pb (ppm) Cu (ppm) 









































































































実験 硝酸処理 溶解時間 Cu (ppm) Pb (ppm) Cd (ppm) Zn (ppm) 
1 3 15min. 1.1 O.∞9 0.026 7.4 
2 3 1.3 0.019 0.067 7.9 
3 4 30 1.1 0.035 0.077 7.6 
4 3 1.3 0.027 0.071 8.0 
5 3 印 1.3 0.027 0.061 7.0 
6 4 1.2 0.041 0.054 7.0 
7 4 120 1.4 0.015 0.066 7.6 
8 3 1.2 0.025 0.081 8.0 
9 4 180 1.3 0.022 0.051 7.5 
10 3 1.3 0.018 0.062 7.9 
11 3 24hr. 1.2 0.027 0.066 8.6 







前回の実験と同ーの試料を用いて 400.430. 450. 480. 500. 6000 Cの各温度において
26時間灰化後，硝酸処理2-5回で完全灰化し， 1 N塩酸に溶解し定量した.Table 7に
その結果を示す.







実験 温度 硝酸処理 Cu (ppm) Pb (ppm) Cd (ppm) Zn (ppm) 
1 4∞。c 5回 1.0 0.023 0.038 6.8 
2 5 1.2 0.018 0.061 7.6 
3 5 1.2 0.031 0.051 7.1 
4 430 4 1.1 0.034 0.073 7.2 
5 4 1.2 0.030 0.064 7.9 
6 5 1.4 0.028 0.055 8.0 
7 450 3 1.4 0.016 0.057 7.6 
8 3 1.2 O.ω5 0.052 7.3 
9 3 1.2 0.022 0.066 7.2 
10 480 3 1.3 0.031 0.061 7.5 
11 3 1.3 0.028 0.062 8.0 
12 3 1.1 0.021 0.060 8.1 
13 5∞ 3 1.3 0.028 0.062 8.1 
14 3 1.3 0.024 0.057 6.9 
15 3 1.1 0.021 0.065 8.1 
16 6∞ 2 1.0 0.017 0.020 7.5 
17 3 0.85 0.013 0.012 7.8 











所QF-60)にかけ定性的に分析した.この結果， Fe， Mg， Ca， Mn， Pなどと共に Cu，Zn 
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Pb: pH 8.5-11， Zn:中性~弱アルカリの各 pH範囲で定量的に抽出される.それ故，

















発皿の周辺訴に残存する酸を蒸溜水で洗いおとし，加熱乾固する. 冷却後. 1 N塩酸を正
確に2.5m]加え，蒸発皿を動かして内部に附着した金属成分を十分に溶解させたのち，





ジチゾγ ・クロロホルム液の濃度は0.01%， 0.03 %. 0.05μ. 0.1%とし 10mlずつ2
























抽 出 率 (%) 
Cu Pb Cd Zn 
98.2 99.1 99.3 95.7 
99.0 101. 7 100.5 98.3 
1∞.8 101.5 99.8 98.0 
99.1 1∞.5 101. 2 101. 0 
さらに.抽出回数を問題としてジチゾγ濃度別の抽出回数による抽出率を求める実験を
行った.前回の実験と同様の方法により抽出回数を1.2. 3回に分けて実験した. Table 
11にその結果を示す.
この実験からジチゾンの浪度は高くても抽出は1回だけでは必ずしも完全とはいえな
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この実験結果より Cu， 実験 Cu (ppm) Pb (ppm) Cd (ppm) Zn (ppm) 
Pb，Cdの場合は大体一致
1 1.6 0.048 O.伺7 11.9 
した値が得られたが Znに
2 1.6 0.045 0.070 12.2 
は多少の乱れが見られる. 3 1.6 0.050 0.068 11.5 
Znの定量値が一致し難い 4 1.6 0.050 0.073 12.0 
原因には検量線の直線性に 5 1.6 0.051 0.073 11.4 
も原因があると考えられ 6 1.6 0.053 0.065 12.5 







(36) Bを20g使用して 380-6叩。Cの間で8段階の各温度に分けて 26時間の灰化を行
い，その後の硝酸処理の際は全ての試料に共通して約3800Cとした.緩衝液(クェン酸ア















温度 Cu (ppm) Pb (ppm) Cd (ppm) Zn (ppm) 
1 3800C 1.4 0.040 0.053 10.4 
2 1.4 0.033 0.050 11.2 
3 1.4 O.回8 0.046 10.0 
4 1.6 0.0“ 0.060 11.4 
5 4ω 1.6 0.051 0.070 11.0 
6 1.5 0.040 0.053 10.7 
7 1.6 0.055 O.侃1 11.4 
8 1.6 0.052 0.071 11.5 
9 430 1.6 0.040 0.060 11.0 
10 1.6 0.053 0.058 12.1 
11 1.6 0.049 0.060 10.7 
12 1.5 0.044 0.056 11.1 
13 450 1.5 0.043 0.051 10.9 
14 1.6 0.048 O.伺7 12.1 
15 1.6 0.045 0.053 10.7 
16 1.5 0.039 0.055 11.1 
17 480 1.6 0.049 0.063 11.4 
18 1.6 0.062 0.066 10.8 
19 1.5 0.042 0.058 10.6 
却 1.6 0.057 0.071 11.5 
21 5∞ 1.6 0.045 0.062 12.2 
22 1~5 0.055 0.058 11.8 
23 1.5 0.041 0.055 11.0 
24 1.5 0.053 0.057 12.1 
25 550 1.1 0.043 0.044 11.8 
26 1.0 0.040 0.040 10.2 
* 27 1.0 0.037 0.033 10.0 
28 1.1 0.039 0.041 11.1 
29 6∞ 1.0 0.030 0.033 11.2 
*30 0.90 0.035 0.024 9.4 
31 0.94 0.033 0.020 10.9 
32 1.0 0.037 0.022 11.1 
*印11白色灰
⑮ 抽出法による各成分定量回収率


































































































白米中の Cu，Pb， Cd， Znの矩形塊ポーラログラフ
によI同時定量法の操作および定量例
V. 









































Table 17. 山形県下白米37点皐についての Cu，Pb. Cd. Zn定量例
試料番号 産 地 Cu Pb Cd Zn 
ppm ppltl ptm pplll 
192 山形県農業試験場庄内分場
池上海水区常時湛水区 1.5 0.078 0.022 14.5 
193 同 暗渠排水区 2.0 0.15 0.042 15.8 
195 同 時渠再潜水区 1.8 0.064 0.040 13.9 
196 鶴岡市北京国 2.1 0.081 0.20 14.4 
197 酒田市北平田 1.9 0.22 0.022 15.0 
198 同 広野三本柳 2.2 0.069 0.14 12.1 
199 東田川郡羽黒町松ヶ岡 2.3 0.076 0.10 18.3 
2∞ 同 櫛引村山添 2.4 0.10 0.13 18.4 
201 山形県農業試験場庄内分場 PMF散布 2.1 0.094 0.067 14.9 
20宮 同 上 1.8 0.076 0.032 15.6 
243 山形市上町字久保田 2.2 0.073 0.13 18.5 
244 同 宮町字天狗橋 2.2 0.092 0.24 19.4 
245 同 印役町字一本杉 3.0 0.091 1.∞ 20.8 
246 同 三日町〈山形県農業試験場〕 2.0 0.069 0.12 17.4 
247 同 大字小立(山形県農業試験場滝山分場)2.1 0.059 0.045 13.3 
249 東村山郡中山町大字岡 2.8 0.088 0.11 17.9 
250 天童市大字天童字郭北 1.9 0.11 0.13 18.4 
251 同大字高木吸水田 2.0 0.069 0.043 16.2 
252 同大字矢ノ目西沼田 1.6 0.11 0.030 16.1 
254 同大字川原子字和田 2.2 0.077 0.073 19.0 
256 寒河江市大字柴橋金谷 2.2 0.075 0.048 19.0 
257 同 新 山 2.1 0.067 0.15 14.6 
258 同 中 河 原 2.3 0.095 0.14 15.8 
259 東田川郡余目町十六合 2.9 0.074 0.14 12.7 
2印 同 大 和 2.5 15.9 
261 同 常 万 2.9 0.16 0.14 19.8 
262 同 余 目 2.6 0.11 0.056 16.0 
263 同 八栄里 2.2 0.13 0.10 17.3 
264 同 栄 1.8 0.070 0.019 16.6 
お0 飽海郡遊左町下曾根回 1.5 0.14 0.038 19.5 
331 同 油 田 2.1 0.074 0.046 17.0 
332 酒田市大字米島字堰内 3.0 0.13 0.051 15.2 
333 同大字吉田新田字宮ノ商 2.3 0.099 0.084 16.5 
334 同大字豊田字下屋川 2.2 0.068 O.ωo 13.1 
335 同大字添曾根字余ノ免 1.6 O. 11 0.033 15.0 
336 同 向谷地 1.9 0.099 0.039 15.2 
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Fig. 10. クロロホルム中のジチゾンによる Cu.Pb. Cd. Znの
pHによる抽出率 (H.Wichmannによる)











なった. これは Znの可逆性の外に. Znの還元波が H+→ H の還元波に接近した電位
であるがために， Znの還元波の後部の谷の深さが充分でなく， 波高の測定が困難となる
ことにも原因する. Znの定量は支持電解質として 1N塩化カリウムを使用する例が報告
されている. 1 N塩化カリウムによる Znの還元波は可逆性の点では 1N極酸による場合
















A， 里庄 (36)B， 農研 (37)に比較して Znの含有量が大であった. また全般的に見
て， 4成分のうちでは. Cu. Znは多量であり， しかも試料聞の含有量の違いが少いのに
対して， Pb， Cdは試料聞の相違が著顕であった. また米に含有されるこれらの金属元素
は産地の土質，潜概用水などに支配されると見られ，特にこの傾向は Pb，Cd において著













矩形波ポーラログラフを使用し， 白米に含有される Cu.Pb， Cd. Znの同時定量法の
実験を試み， 20gの試料でほぼ満足しうる定量法を考案した.その操作方法を記し白
米37点についての定量例を示した.
2. 支持電解質として lN塩酸を使用したため Cu，Pb. Cdの波形は完全であったけれど








4. 試料の灰化温度は4500Cが適当であり， 5500C以上では Cu.Cdの損失が顕著であっ
fこ.
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